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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft die Verwendung eines Extru- 
ders zum Auflkonzentrleren bzw. Entgasen einer L6- 
sung einer Selbstklebemasse auf Acrylathotmelt-Basis 
mit einem K-Wert von mindestens 60 zu einem als Hot- 
melt fOr ein Pflaster oder fur ein techntsches Klebeband 
verarbeltbaren System. 

Einerseits bekannt sind Selbstklebemassen auf 
Acrylathotmelt-Basis, die jedoch wegen ihres niedrigen 
K-Wertes fur viele Anwendungen nicht oder nur unzu- 
reichend geeignet sind. So gibt es handelsubliche der- 
artige Massen als niedrigviskose Systeme z.B. als HRJ 
4326 (Schenectady Chemicals) mit einem K-Wert von 
31 (Belersdorf Prufmethode) und einer Viskositat von 
3,8 Pa-s bei Ml^'O (350°F), oder auch ACRONAL DS 
3429 X (BASF) mit einem K-Wert von 40 und einer Vis- 
kositat von 13 Pa s bei 120°C. Diese undahnliche Mas- 
sen sind jedoch zum Beschichten von Geweben und 
Vliesen etwa als Trager fur Selbstklebebander oder 
Pflaster nicht geeignet, da sie durch derartige Trager 
durchschlagen. Zudem ist insb. fur technische Anwen- 
dungen ihr klebtechnisches Niveau zu niedrig. 

Die Beschrankung derartiger bekannter Massen 
auf niedrig viskose Systeme ist insbesondere darauf zu- 
ruckzufuhren, daG der erforderliche Aufkonzentrations- 
schritt hohe Anforderungen an das FlieBverhalten und 
die Bestandigkeit bzgl. Warme und Scherung stellt. So 
werden die In Losung hergestellten Klebmassen zu- 
melst direkt im Kessel aufkonzentriert. DIeser Vorgang 
erfordert: 

Eine niedrige Viskositat des Systems auch Im hoch- 
konzentrlerten Zustand, um den Entgasungs- und 
Mischproze3 effektiv gestalten zu konnen. 

Eine niedrige Viskositat der Massen, um diese in 
wirtschaflicher Weise wieder aus dem Kessel ent- 
fernen zu konnen. 

Unter Einsatz der gleichen Technologie wurden ho- 
her viskose u.a. folgende Nachteile aufweisen: 

Hoher viskose Systeme wurden hier zu ernem deut- 
llch erhohten Bedarf an Warmeenergie fuhren, was 
zu erhdhter Temperaturbelastung der Massen (Ne- 
benreaktionen/Zersetzungen) fuhren wurde. 

Bei Anwendung niedrigere Temperaturen ergibt 
sich eine entsprechend hohe Scherbelastung der 
Massesysteme. 

Aus den obengenannten Grunden konnten bisher 
das Aufkonzentrieren bzw. Entgasen einer Losung einer 
Selbstklebemasse auf Acrylathotmelt-Basis mit hohe- 
ren K-Werten nicht hergestellt werden, wobei aber Mas- 
sen mit niedriger Viskositat insbesondere klebtechni- 
sche Schwachen in der Scherfestigkeit aufweisen. 
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Aufgabe der Erfindung war es, ein Verfahren zu 
schaffen, um Selbstklebemassen auf Acrylathotmelt- 
Basis die einen K-Wert von mindestens 60 haben, zu 
konzentrleren bzw entgasen. 
5 Denn handelsublich erhaltlich sind solche Massen 
nicht, insbesondere eben deswegen, well es kein tech- 
nisch gangbares und sinnvolles Verfahren zu ihrer Her- 
stellung gibt. Und dies, obwohl ein betrachtllches Inter- 
esse an solchen Massen besteht und umfangreiche 
10 Entwrcklungsarbeit betrieben wird, um die K-Werte der 
bisher angebotenen Massen zu steigern. 

Gelost wIrd diese Aufgabe erfindungsgema3 durch 
Massen und ihre Herstellung, wie sie In den Patentan- 
spruchen naher gekennzeichnet sind. 
^5 Der Einsatz eines Entgasungs-Extruders fur die 
Zwecke der Erfindung lag dabei aus mehreren Grunden 
nicht im Blickfeld des Fachmanns. Denn es war durch- 
aus zu vermuten, daB bei hohen K-Werten des Acrylat- 
Hotmelt, wie solchen von mindestens 60, in Konkurrenz 
20 zum Entgasen auch ein Abbau der Makromolekule 
durch Scherkrafte und Warmebehandlung erfolgt, auch 
eine Vergelung aufgrund reaktiver Go-Komponenten, 
neben grundsatzlichen Bedenken gegen eInen zu ho- 
hen Losungsmittelgehalt, wie sich nun zeigt in Form ei- 
25 nes Vorurtells, fur derart hochmolekulare und klebende 
Produkte uberhaupt einen Entgasungs-Extruder einzu- 
setzen. Zwar ist es bereits bekannt, so aus der EP-A-0 
411 ,510, im Extruder aus einer Polymer-Losung fluchtl- 
ge Bestandteile abzuziehen, wie dies insbesondere 
30 zum Entfernen von Restmonomeren geschieht. In die- 
ser EP-A- wird aber wiederum, wie im Stand der Technik 
ubiich, mit verschiedenartigen Thermoplasten gearbei- 
tet, wie Polycarbonat, Polyphenylenether oder Polysty- 
rol, die aber eben unvergleichlich sind mit den erfin- 
35 dungsgemaB eingesetzten Acrylat-Hotmelts mit ihrem 
hohen K-Wert. Denn in einem Entgasungs-Extruder 
sollten Klebmassen nach dem Urteil des Fachmanns 
kaum zu fordern sein. 

Bevorzugt werden erfindungsgemaB die in den Un- 
40 teranspruchen genannten MaBnahmen ergriffen. Dabei 
werden als Losungsmittel z.B. venwendet: Benzin, Ace- 
ton, Essigester, Toluol, 01 -C5 Alkohole, C5-C9 Alkane 
sowie Mischungendavon. Zur Aufkonzentratlon konnen 
zusatzlich geeignete MaBnahmen ergriffen werden, wie 
45 der Einsatz von Schleppmittein, z.B. Wasser, zur For- 
derung des Entgasungsprozesses. Auch zum Brechen 
des Vakuums kann bevorzugt Schutzgas eingesetzt 
werden, wie Stickstoff oder Argon. Insbesondere gun- 
stig ist es, wenn derverwendete Extruder eine oder vor- 
50 zugsweise mehrere unabhangig voneinander tempe- 
rierbare Zonen aufweist. Auch die Forderleistung wird 
bevorzugt durch Anderung der Drehgeschwindigkeit 
und der Schneckenkonfiguration an das jewells zu ver- 
arbeitende Acrylathotmelt angepaBt. 
55 So ergeben sich erfindungsgemaB Vorteile, die der 
Fachmann nicht vorhersehen konnte. 

Auch Massen mit hohen K-Werten lassen sich ma- 
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terialschonend entgasen, da die Temperatur und 
Scherung dem Bedart angepaf3t werden kann. Ein- 
schrankungen bzgl. Rezeptierungsmoglichkeiten 
konnten im Verglelch zu den niedrigvlskosen Syste- 
men aufgehoben werden. s 

Ein Flie3en der Massen im 100%-Stadium ist auf- 
grund der mechanischen Forderung nicht zwingend 
erforderlich. 

10 

Im Gegensatz zur Batchfahrweise ist eine kontinu- 
ierliche Produktion moglich. 

Die Massen mit den hohen K-Werten erfullen auch 
die Anforderungen fur ein technisches Klebeband. is 



Eingangsmassenstrom der Polymerlosung betrug 18 
kg/h, die Schneckendrehzahl 100 U/min. Die Tempera- 
tur der Ruckwartsentgasung betrug 60*0 bei einem 
□ruck von 270 mbar, die Temperatur der zweiten und 
dritten Stufe wurde auf 40 bzw. SO^C bei Drucken von 
310 respektive 40 mbar eingestellt. Am Kopf des Extru- 
ders konnte das gelfreie Polymer mit einem Massen- 
strom von 7,2 kg/h entnommen werden. Der Anteil flOcli- 
tiger Stoffe im Polymeren betrug 0,8 %, der K-Wert 68. 

Das so erhaltene Acrylat-Hotmelt Ia3t sich in an 
sich bekannter Welse auf Gewebetrager beschlchten, 
ohne durchzuschlagen und ergibt Produkte mit hervor- 
ragenden klebtechnischen Eigenscliaften. 

Belsplel 2 



Die Scherfestigkeiten dieser Systeme sind hoher, 
der notwendige Veredelungsaufwand geringer. 

Im folgenden soli die Erflndung anhand von Ausfuh- 
rungsbeispielen eriautert werden. 

BEiSPIEL 1 

Die folgenden Monomergemische (Mengenanga- 
ben in Gew.-%) warden In Losung copolymerisiert. Die 
Polymerisationsansatze bestanden aus 60 Gew.-% der 
Monomergemische sowie 40 Gew.-% Losungsmlttel. 

Die Losungen wurden In ubilchen Reaktlonsgefa- 
3en aus Glas oder Stahl (mit Ruckflu3kuhlen, Ruhren, 
Temperaturma3einhelt und Gaseinleitungsrohr) zu- 
nachst durch Spulen mit Stickstoff von Sauerstoff bef reit 
und dann zum Sieden erwarmt. Durch Zusatz eines fur 
die radikalische Polymerisation ubilchen Initiators, wie 
Peroxiden oder Azo-lnitiatoren wurde die Polymerisati- 
on ausgelost. 

Wahrend der Polymerlsatlonszeit von etwa 20 
Stunden wurde je nach Viskosltat ggf. mehrmals mit 
weiterem Losungsmlttel verdunnt, so da3 die fertlgen 
Polymerlosungen Feststoffgehalte von etwa 35 bis 55 
Gew.-% aufwiesen. 

Eine 40%lge Losung dieses Acrylsaure(ester)cop- 
olymerisates mit einem K-Wert von 68 (76 % Ethylhe- 
xylacrylat, 21 % n-Butylacrylat und 3 % Acrylsaure) in 
einem Gemisch aus Benzin (60/95) und Aceton im Ver- 
haltnis 3:1 wurde mittels eines Einschneckenextruders 
(d=90, 1=38d) In Polymer und Losungsmlttel aufge- 
trennt. Der Extruder bestand aus insgesamt drel von- 
einander unabhangig temperierbaren Zonen von denen 
jede mit einem Vakuumanschlu3 und einer Einspeisung 
von Stickstoff versehen war. Die Vakua der Zonen wa- 
ren ebenfalls voneinander unabhangig sowohl uber die 
nachfolgenden Vakuumpumpen als auch durch die Re- 
gelung der Stickstoff einspeisung einstellbar Die Poly- 
merlosung wurde mit einer Pumpe in den Extruder zwi- 
schen erster und zweiter Zone gefordert, so da3 in einer 
Ruckwarts- und zwel Vorwartsentgasungsstufen die 
Gasphase uber der Polymerlosung entfernt wurde. Der 



Eine 45%lge Losung dieses Acrylsaure(ester)cop- 
olymerlsats mit einem K-Wert von 65 (33% Ethylhe- 
xylacrylat, 64% Butylacrylat und 3% Acrylsaure) in Ace- 

20 ton wurde entsprechend dem in Belsplel 1 beschrlebe- 
nen Verfahren aufkonzentriert. Der Anteil der fluchtigen 
Stoffe betrug 0,8%, der K-Wert 65. 

Das erhaltene Massesystem kann mit FQIIstoffen, 
gema3 EP-OS 431 336 mit Glasmikrovollkugein abge- 

25 mischt, zu entsprechenden Produkten in an sich be- 
kannter Welse verarbeitet werden, die hohe klebtechni- 
sche Eigenschaften aufwelsen. 



30 Patentanspruche 

1. Verwendung eines Extruders zum Aufkonzentrie- 
ren bzw. Entgasen einer Losung einer Selbstklebe- 

masse auf Acrylathotmelt-Basis mit einem K-Wert 
35 von mindestens 60 zu einem als Hotmelt fur ein 
Pflaster oder fur ein technisches Klebeband verar- 
beitbaren System. 

2. Verwendung nach Anspruch 1 , wobei eine Selbst- 
40 klebemasse auf Acrylathotmelt-Basis mit einem K- 

Wert von 65 - 80 eingesetzt wird. 

3. Verwendung nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 

zeichnet, da3 die Losung der Masse 5 - 80 Gew- 
45 %, insbesondere 30 - 70 Gew.-% Losungsmlttel 
enthalt. 

4. Verwendung nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, da3 handelsubliche Losungsmittel einge- 

50 setzt werden, insbesondere niedrig siedende Koh- 
lenwasserstoffe, Ketone, Alkohote und/oder Ester. 

5. Verwendung nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, da3 Einschnecken-, Zweischnecken- 

55 Oder Mehrschneckenextruder mit einer oder insbe- 
sondere zwel Oder mehreren Entgsungseinheiten 
eingesetzt werden. 
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se auto-adh6sive ^ base de polym^re acrylique 
thermofusible, ayant une valeur K d'au moins 60, 
pour former un systdme pouvant etre mis en oeuvre 
en tant que polymere acrylique tliermofuslble pour 
5 un sparadrap ou une bande adhesive technique. 

2. Utilisation selon la revendication 1 , caract6ris6e en 
ce que Ton utilise une masse auto-adh6sive ^ base 
de polymere acrylique thermofusible ayant une va- 

10 leur K de 65 - 80. 

3. Utilisation selon la revendication 1 , caract^ris^e en 
ce que la solution de la masse contient 5 - 80% en 
poids, en particulier 30 - 70% en poids de solvant. 

IS 

4. Utilisation selon la revendication 1 , caracteris6e en 
ce que Ton utilise des sotvants commerciaux, en 
particulier des hydrocarbures k faible point d'6bul- 
lition, des c^tones, des alcools et/ou des esters. 

20 

5. Utilisation selon la revendication 1 , caracteris6e en 
ce que Ton utilise des extrudeuses k une vis, k deux 
vis ou ^ plusieurs vis, ayant une ou en particulier 
deux ou plusieurs unites de d^gazage. 

2S 

6. Utilisation selon la revendication 1 , caracterisee en 
ce que Ton utilise, en tant que masses auto-adhe- 
sives. des copolym^res de i'acide (m6th)acryltque 
et leurs esters ayant 1 - 25 atomes de °C, les acides 

30 maleique, fumarique et/ou itaconique et/ou leurs 
esters, des (m6th)acrylamides substitu§s, I'anhy- 
dride maleique et d'autres composes vinyllques, 
comme des esters vinyliques, en particulier Taceta- 
te de vinyle, des alcools vinyliques et/ou des others 
55 vinyliques. 
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6. Verwendung nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB ats Selbstklebemassen Copolymeri- 
sate aus (Meth)-acrylsaure und deren Estern mit 1 
- 25 C-Atomen, Malein- Fumar- und/oder Itacon- 
saure und/oder deren Estern, substituierten (Meth) 
acrylamiden. Maleinsaureanhydrid und anderen 
Vinylverbindungen, wie Vinylestern, insbesondere 
Vinylacetat, Vinylalkoholen und/oder Vinylethern 
eingesetzt werden. 

7. Verwendung nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Restlosungsmittel-Gehalt unter 1 
Gew.-% betragt. 



Claims 

1. Use of an extruder for concentrating or devolatiliz- 

ing a solution of a self-adhesive material based on 
acrylate hotmelt with a K value of at least 60 to give 
a system which can be processed as hotmelt for a 
plaster or for an industrial self-adhesive tape. 

2. Use according to Claim 1 , a self-adhesive material 
based on acrylate hotmelt with a K value of 65 to 80 
being used. 

3. Use according to Claim 1 . characterized in that the 
solution of the material contains 5 - 80 % by weight, 
in particular 30 - 70 % by weight, of solvent. 

4. Use according to Claim 1, characterized in that 
commercial solvents are used, in particular low- 
boiling hydrocarbons, ketones, alcohols and/or es- 
ters. 

5. Use according to Claim 1 , characterized in that sin- 
gle-screw, twin-screw or multiscrew extruders hav- 
ing one or, in particular two or more devolatilization 
units are used. 

6. Use according to Claim 1 , characterized in that the 
self-adhesive materials used are copolymers of 

(meth)acrylic acid and esters thereof having 1 - 25 



7. Utilisation selon la revendication 1 , caracterisee en 
ce que la teneur r^siduelle en solvant est en des- 
sous de 1% en poids. 

40 



C atoms, maleic-fumaric [sic] and/or itaconic acid ^5 
and/or esters thereof, substituted (meth)acryla- 
mides, maleic anhydride and other vinyl com- 
pounds, such as vinyl esters, in particular vinyl ac- 
etate, vinyl alcohols and/ or vinyl ethers. 

so 

7. Use according to Claim 1 , characterized in that the 
residual solvent content is less than 1 % by weight. 



Revendications 

1. Utilisation d'une extrudeuse pour concentrer, res- 
pectivement pourdegazer, une solution d'une mas- 
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